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I Verfahren zum Mahlen von kristallinen Festsloffen 

Ein Verfahren zum Mahlen von kristallinen Festsloffen 
unter Zusatz von Mahlhilfsstoffen soil fur insbesondere zum 
Verzehr bestimmter Feststoffe wie z. B. Saccharose Koch- 
salz und Arzneistoffe eingesetzt werden. wobei zur Verbes- 
semng des Mahlergebnisses und zur Verhinderung der Ag- 
glomeration die Ausgangsstoffe wahrend des Mahlprozes- 
ses und ggf. unmlttelbar danach mit Methanol-, Athanol-, 
Aceton-oderChloroform-Oampfbeanfschlagtwerden. 
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I. Verfahren zum Mahlen von kristallinen Ftiststoffen unter Zu- 
satz von Mahl hi 1 f sstof f en , dadurch gekennzeichnet , daB ins- 
besondere zum Verzehr bestimmte Feststoffe wie z.B. 
Saccharose, Kochsalz und Arzneistoffe wiihrend des Mahl- 
prozesses mit den Dampfen 1 eichtf 1 lichtirier Fl Lissigkei ten, 
wie z.B. Methanol, Rthanol, Aceton Oder Chloroform beauf- 
schlagt werden. 

■I. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Mahlhilfsstoffe nach dem MahlprozeB aus dem vermahlenen 
Gut entfernt werden. 

Verfahren zum Mahlen von Zucker, insbesondere nach An- 
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB unmittelbar nach Been 
digung des Mahl prozesses der Puderzucker rait den Dampfen 
leichtf l.uchtiger Fl ussigkeiten, wie z.B. Methanol, Wthanol 
Oder Aceton beaufschlagt wird. 
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"Verfahren zum Mahl in von kristallinen Feststoffen" 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Mahlen voi kristallineh 
Feststoffen unter Zusatz von Mahl hilf sstoffen. 

Mineralien werden b'2l ihrer Aufbereitung meist zu verbal thismi Big 
kleinen Teilchen vei-mahlen, was mbglichst schnell erfolgen so" 1 . 
Hierbei werden oft Mahl hi! f smi ttel verwendet, urn die Mahlge- 
schwindigkeit zu vergrbSern, Oder die Feinheit der Teilchen bei 
gegebener Arbei tsgeschwi ndigkei t zu erhbhen, ohne dabei das zer- 
niahlene Produkt nachteilig zu beeinf 1 ussen. Durch das Aufbrechen 
der Teilchen beim Mahlen von Mineralien entstehen neue energie- 
reiche Oberflachen, deren Oberf lachenkraf te auch noch nach dem 
Mahlvorgang bestehen bleiben und ein Zusammenbacken des Material s 
bzw. eine schlechte Schiittf ahigkeit ergeben. Diese Aggloiieration 
Oder Haftung von Einzelteilchen wird mit "Festbacken" be; eichret. 

Es ist bekannt, beim Vermahlen von Mineralien, insbesondere beim 
Herstellen von Zement, Aminsalze von Aryl hydroxy-Verbi ndtngen , 
z.B. Phenol, als Mahl hil f smittel und als Festback-Inhi bi toren . 
zu verwenden, ohne daB z.B. bei Zement die Festigkeit des Betons 
beeintrachtigt wird (DE-PS 16 67 065). Das Mineral wird mit 
einem Aminsalz innig vermischt und dann der Vermahlung urter- 
worfen. Dabei werden die Mahl hi 1 f smittel entweder trocken Oder 
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ifliissig eingesetzt und dem Mineral vor dent Vermahlen zugesetzt 

jcder aber gleichzeitig rait dem Mineral in cas Mahlwerk gegeben. 

; Es besteht keine obere Grenze der zugesetzten Mahlhilf smittel - 

rmenge, jedoch wird gewohnlich nur so viel 2ugesetzt, urn die ge- ; 

iv/Unschte Fl ie&f ahigkeit und die gewunschte Oberflache zu er- 

! ' 

• reichen. 

i ■ : 

jl)ie DE-AS 1 158 348 offenbart ein Verfahren zum Vermahlen kri- ; 
j ritalliner Stoffe, insbesondere von Zementkl i nker und Zement, 

i v/obei als Mahlhilfe ein Phenol verwendet wird, 

I 

I OemaB der DE-PS 924 965 werden bei einem Verfahren zum Feinmah- 
! ' en von mineral ischen Stoffen, wie insbesondere von Zementen, 
jkleine Mengen von teerigen und pechartigen Stoffen als Mahlhilfs- 
Inittel zugegeben. 

;/.uch die DE-PS 1 071 455 befaBt sich mit der Beeinf 1 ussung der? 
j (5renzf lachenenergie mi neral i scher Stoffe durch spannungsakti ve i 
M:hemikal ien, um dadurch den Zerkl ei nerungsvorgang zu erleichtern. 

"erwiesen wird in diesem Zusammenhang auf ilie Verwendung von i 
' 'frenzf lachenaktiven polaren Stoffen, u.a. Aceton, sowie auf unt 

;>olare Stoffe wie z.B, Tetrachl crkohl enstof f . Als bekannt wer-; 
I den auch Fl otationsraittel aufgefuhrt wie z.B. Olsaure und son-i 
;stige Fettsaurederivate, Eine gewisse Wirkung sollen auch 
i !:iektrolyte bzw. anorganische Salze, Basen und Sauren haben. Zur 
! "erbesserung eines technischen Zerkl einerungsverfahrens flir 
jllrze. Mineral ien oder Kohle wird hier vorgeschlagen , disper- 
((p'erend wirkende, kompl ex-blldende Verbindungen, insbesondere 
;polymere Al kal imetaphosphate , Al kal ipolyphosphate und Alkali- 
! pyrophosphate kombiniert mit grenzf 1 achenakti ven organischen 
! "erbindungen, die keine hdhermol ekularen lipophilen Gruppen ent- 

ihalten, zu verwenden. 

I 

I 

) 

iiJie DE-AS 1 217 184 offenbart ein Verfahren zur Herstellung 
Uiines feinteiligen Pulvers aus einem duktilen Metal! durch Mah- . 
.ien einer sproden Verbindung, wobei der Mahlvorgang in einer 
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Atmosphare von reinora Wasserstoff vorgenommen wird, urn wahrend ; 
des Mahlens ein Hydrid zu bilden, dem nach dem Mahlvorgang durch; 
Erwarmung im Vakuum der Wasserstoff wieder entzogen wird. : 

Der OE-AS 1 213 207 ia3t sich ein Verfah.ren zum Pul verisieren 
von kornigem Rohgraphit in einer Behaltermuhle mit MahUorper- : 
fUnung entnehmen. Hier wird der Rohgraphit vorgetrocknet in die 
Muhle eingegeben, wahrend in der MUhle eine AtmosphSre aufrecht-; 
erhalten wird, die trocken ist und keinen freien, ungebundenen 
Sauerstoff bei Normnldruck Oder daruber enthalt. 

Die "de-PS 938 945 befaS't s'ich iriit einem Verfahren zur Steigertng 
der Leistung von Muhlen aller Art durch Zusatz von Humussaure 
zum Mahlgut. Dieses Verfahren soil auch angewendet werden beiir. 
Mahlen von Hochof enschl acke , KaUstein, Kreide, Lehra, Kaolin, 
Kohle, Sand, Erz, Dunger ii. dergl. 

Bei alien diesen vorbekannten Verfahren verbleiben die Mahlhilfs- 
stoffe weitgehend im Mahlgut. Diese Verfahren sind daher nicht 
ubertragbar auf das Vermahlen von zum Verzehr bestimmten Fest- 
stoff en. 

Der Erfindung liegt somit die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren 
zum Mahlen von kri s tal 1 1 nen , insbesondere zum Verzohr bestimmten 
Feststoffen unter Zusatz von Mahl hi 1 f sstof f en zu entwickeln. 

Diese Aufgabe wird gemaB der Erfindung dadurch gelost, daB ins- 
besondere zum Verze-ir bestimmte Feststoffe wie z.B. Saccharose, 
Kochsalz und Arzneistoffe wahrend des Mahl prozesses mit den 
DMmpfen 1 eichtf lUchtiger Fl Ussigkeiten, wie z.B. Methanol. 
Athanol, Aceton Oder Chloroform beaufschlagt werden. 

Es waren zwar friiher bereits Versuche unternommen worden, rait 
FlUssigkeitsdampfen in einer evakuierten KugelmUhle eine Mahl- 
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verbesserung bel Mineralien zu erreichen, wobeidie verdampften , 
4olekule bis zU ihrem SSttigungsdampfdruck in den Mahlraum ein- 
strqmten. Wegen der aufwendigen Anordnung (Vakuumsystem). war die' 
^etho'le fur die Uberdies nur in einigen Fallen erreichte Mahl- 
/erbe;serung wi rtschaf tl ich nicht vertretbar. 

3ei dem erf i ndungsgemaBen Verfahren erfolgt die Zugabe dampf- 
"ormiger Mahl hi 1 f smi ttel ohne besonderen Aufwand. Die Anwesen- 
leit anderer Gase, wie ZiB. Luft, braucht nicht ausgeschl ossen 
:u werden; ein Vakuumsystem ist nicht erforderl ich. Auch eine 
Destimmte Konzentration braucht nicht eingehalten zu werden. Bei 
len zu verwendenden Mahl hi If sstoff en handelt es sich urn Fllissig- 
<eiten und Gase mit kleinen Molekiilen und niedrigem Siedepunkt» 
ier vorwiegend unter 120** C liegt.. Eine Grenzf lachenakti vitHt , 
atwa im Sinne eines Tensids, ist nicht erf orderl ich . Der Kontakt 
ier Mahl hil f smittel mit den Feststof f oberf 1 achen erfolgt vorzugs- 
veise Uberwiegend aus der Dampfform. Hierdurch wird eine schn^lle 
ind gieichmaBige Verteilung der Zusatze erreicht. 

/ 

is brauchen nur geringe Mengen von Mahl hil f smi ttel n zugesetzt j 
verden, die sich uberdies zum groBten Teil in kurzer Zeit und j 
inter schonenden Bedingungen aus dem Mahlgemisch wieder entfef- 
len lassen. Es ist auch eine teilweise Ruckgewinnung und Wieder- 
/erwendung der verdampften Molekiile mbglich. Ein Trocknungspro- 
leS erweist sich im allgemeinen als nicht erforderl ich. Nur mit 
jaschromatographi schen Analysen lassen sich noch Spuren der 
.bsungsmitteldampf e sowie ggf. fluchtige Nebenprodukte im Mahl- 
•jut feststellen. Jedoch handelt es sich urn gesundheitl ich un- 
ichadliche Konzentrationen . Bleibende Strukturveranderungen der 
Ausgangsstoffe sind nicht" festzustel 1 en. 

Beispiel : Als Ausgangssubstanz wurden Saccharose in kristalliner 
Form mit einer spezifischen Oberflache von etwa 0,02 m^/g ver- 
wendet. 
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in de. 1nneren.H0hl.-au™ des Deckels einer " ' 

warden auf einem flachen SchSlchen n,ehrere Lagen Zellstoff be- 
e gt, die n.1t der das Mahlhilfs^Utel darstellenden Fluss.g- 
k it etr.nkt w.rden. Die LSsungs.ittelda^pf e konn en <^"- " ■ 
ilu Bau.wollstoff abgedeckte Lochplatte In den Mah rau. ge I n en-. 
Hierdurch war sichergestellt. daB nur der Dampf und n,cht Flus- 
sigkeitstropfen mit den. Ausgangssubstrat in Kontakt kamen. 

Als Lbsungsmitteldanpfe warden Kthanol . Aceton. Chloroforin und 
Methanol verwendet. Zur Beurteilung des Mahlergebnisses wurde 
-^die-spezif-ische Oberflache herangezogen, zu deren Bestimniung in 
erster Linie das Durchstrbmungsverfahren mit dem Blaine-Gerat 
Anwendung fand. Die Versuchsdurchf Uhrung erfolgte nach 
DIN 66127, Teil 4. 

m verschiedenen Versuchsreihen wurde festgestellt, daB alle 
vorstehend genannten LSsungsmitteldSmpfe einen positiven EinfluS 
auf das Mahlergebnis haben. So werden fUr Chlorofo.-m. Aceton ind 
Methanol schon nach 10 Minuten Mahlzeit Blaine-Werte errencht, 
die in Raumluft erst nach 60 Minuten Oder ISnger ermahlen werden. 
FUr Rthanol-DSmpfe genugen im allgemeinen 10 Minuten, un, einen 
groBeren Wert zu erreichen als bei 90 Minuten Mahlung ohne Zu- 
satz.Die Zeichnung zeigt die ermittelten MeBwerte. 

Bel ohne Mahl hilf sraittel vermahlenen Zuckerproben konnte schon 
nach wenigen Tagen Lagerzeit ein Klurapen und Verharten festge- 
stellt werden. Diese unerwUnschte Agglomeration ist seit langem 
bekannt und wird im technischen Bereich bei frisch gemahlenem 
Zucker, der nicht sofort weiterverarbeitet wird. durch Zusatz 
von Antiklumpniitteln bekampft. Oblich ist auch eine 
Konditionierung. z.B. eine offene Lagerung uber 24 Stunden. 

Bei einem Verfahren zum Mahlen von Zucker wird erf indungsgemaB 
vorgesehen. unmittelbar nach Beendigung des Mahl prozesses den 
Puderzucker mit den DSmpfen leichtflUchtiger FlUssigkeiten. wie 



33Z>5974 



z.B. Methanol, Athanol oder Aceton zu beauf schl agen . Wurde der 
'. Zucker zuvor n.ach dem erf i ndungsgema'Ben Verfahren gemahlen, dann 
: braucht der vermahlene Zucker zu seiner Kondi tionierung . nach 
:3eendigung des Mahl prozesses nur kurzfristig in der Atmosphare 
i der genannten Lbsungsmittel zu verbleiben. Durch Beei nf 1 ussung 
! der Rekristal 1 isation frischer Bruchflachen wird die Agglomera- 

! tion des Mahlgutes vermindert. Eine Grenzf 1 achenaktl vitat ist 

i 

!nicht erforderlich. 

I Die 1n Chloroform-, Athanol-, Aceton und Methanol -Dampf en zer- 
kleinerten Saccharose-Substanzen wiesen auch noch nach einer 
sehr langen verschlossenen Lagerung weiche bis sehr weiche und 
lockere Agglomerate auf. Die Messung der Oberflatchen nach lan- 
gerer Lagerzeit ergab, da3 die vorstehend genannten Lbsungsmit- 

■tel-Dampfe, die zu einer Mahl verbesserung gegenliber Raumluft 
beitragen, auch einer Verminderung der entstandenen Oberflache 
entgegenwirken; es ergaben stch nur geringe Abweichungen von 
den urspriingl ichen MeBwerten. Es wurde festgestellt, daB die , 
frischen BruchflSchen unter dem EinfluB der genannten Dampf e 
sehr schnell altern, so daB schon kurz nach der Vermahlung im \ 
Mahlprodukt praktisch keine Veranderungen mehr ablaufen. \ 

Allgeriein ist f estzustell en, daB unter dem EinfluB der Lbsungs-; 
mitte* -Dampf e der MahlprozeB einen veranderten Verlauf nimmt, \ 
Polarci Substanzen wie z.B, Kochsalz und Saccharose bleiben 
lockerer, wenn sie in polaren (z.B. Kthanol-, Aceton-)AtmosphaHen 
vermahlen werden. Die Kl ebverminderung 1st urn so ausgepragter , 
je stt'irker die Anbackungstendenz der Substanz ohne Mahl hil f smit- 
tel ist. Auch der Mahlerfolg, fur. den als MaB die spezifische 
Oberf ache herangezogen wird, andert sich unter dem. EinfluB der 
Lbsuntjsmittel-Dampf e. Polare Substanzen wie z.B. Kochsalz und 
Saccharose besitzen nach der Vermahlung in den Lbsungsmittel- 
Dampfian eine grSBere spezifische Oberf ISche als nach der Vermah- 
lung in Luft. Das AusmaB der Verbesserung hangt von der Substanz, 
der Atmosphere und der Mahldauer ab. 
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FUr die Anbackungen sind im wesentlichen die beim MahlprozeB ent- 
stehenden energiereichen frischen Bruchf 1 aichen verantwortl ich. 
Durch den EinfluB der genannten Ldsungsmi ttel konnen diese Zonen- 
starker Gitterstbrungen schon wahrend des Mahl prozesses rekri- 
stallisieren, so dafi die Agglomeration stark reduziert wird. 
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